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Abstract (Basic) : EP 1018523 A2 

NOVELTY - Aqueous polymer dispersion comprises: 
(a) dispersed particles of an olefinic copolymer with 5-20 W f * 
alpha beta -unsaturated mono or di-carboxylic LiHLS 
uniti i.^ 1 "?^ 501 ^ C ° ntaini ^ 60-100 wt.% unsaturated acid 

(c) an alkoxylated amine, 
in vltntlTl'Ai* tl*Z> SL ° n P ° l5 "'» ri ""°" ° £ -saturated „ 0 „o„e„ 

(b) a dissolved polymer containing 60-100 wt % 

R'=H or 1-4 C alkyl 

R' '=1-4 C alkylene 

m, n, o=at least 0 

m, n and/or o=at least 1 

p=0 or 1 

(a)-^f d fPf"i°^ shows weight ratios (based on solid contents) of 
(a) : (b) = (7:l) - (1:7 and (b) : (c) = (20-l) - (2-1) Tt- i a ftUt. • !C 
pulsion pol r « is atio„ c £ u „ s , t "r.'ted « r 'i^^of 
dissolved polymer (b) and amine (c) presence or 

An INDEPENDENT CLAIM is also included for a two or 
three-dimensional formed articles obtained by impreqnatinc a 

^.'SS! 5Ubstrate " ith the "USiTETL^ th . 
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USE - Used in a heat curable composition containing a 
multi-functional (preferably amino) alcohol and possibly an accelerator 
(preferably 0.1-5 wt . % phosphorus compound), especially binder for 
formed products, coatings, heat seal varnish or laminating adhesives 
(claimed) . Applications include coated and/or bonded non-woven fabrics, 
formed composites, decorative laminates, abrasive paper or wheels, and 
bonded cores for metal casting. 

ADVANTAGE - Stable polymer dispersions and heat curable 
compositions have a low viscosity and a high wetting capacity for polar 
fibres (e.g., wood, flax, jute, sisal, hemp, cotton, glass and mineral 
wool) . These compositions enable the production of formaldehyde free 
moulded products with a low water absorption, low swelling after 
immersion in water and good strength properties. 

pp; 18 DwgNo 0/0 
Technology Focus : 

TECHNOLOGY FOCUS - POLYMERS - Preferred Dispersion: Aqueous polymer 
dispersion comprises: 

(a) dispersed particles of a copolymer of 5-20 wt . % (meth) acrylic 
(preferred) itaconic, maleic, fumaric and/or crotonic acid, and 80-95 
wt.% 1-12 C alkyl or hydroxyalkyl (meth) acrylate , styrene, butadiene 
and/or vinyl acetate, 

(b) a dissolved (meth) acrylic (preferred) itaconic, maleic, fumaric 
and/or crotonic acid copolymer, with a weight average molecular weight 
(Mw) less than 100 kg/mol, and 

(c) ethoxylated alkyldiamine , especially Noramox Oil (RTM) Noramox 
Sll (RTM) , Noramox S2 (RTM) , Noramox Cll (RTM) , Dinoramox S12 (RTM) , 
Ethomeen (RTM) and/or Lutensol FA (RTM) . 
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POLYMER; ALKOXYLATED; AMINE 
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(54) Polymerdispersion 

(57) Beschrieben wird eine Polymerdispersion, die 
in einem wassrigen Medium (a) dispergierte Teilchen 
eines Polymerisats. das mehr als 5 bis 20 Gew.-% a ,p- 
ethylenisch ungesattigter Mono- Oder Dicarbonsaure 
enthait, (b) ein gelostes Polymerisat, das 60 bis 100 
Gew.-% a,p-ethylenisch ungesattigter Mono- oder 
Dicarbonsaure enthait und (c) ein alkoxyliertes langket- 
tiges Amin enthait Durch Zugabe von polyfunktionellen 
Alkoholen und wahlweise von Reaktionsbeschleuniger 
werden thermisch hartbare Zusammensetzungen 
erhalten. Die Polymerdispersionen und die thermisch 
hartbaren Zusammensetzungen sind als Bindemittel fur 
textile Rachengebilde und fur FormkCrper geeignet 
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faserformige Substrate, geeignet sind scn,eaene Anwendungen, .nsbesondere ate Bindemittel fur teilchen- oder 

Sn ™ BeSChich ^ - Holz oder n.nera.ischen Unte, 

risate verwendet. da L diesen 

Substrate erreicht werden kann. 6,ne hohe "™han,sche Fesftgkeit und eine Hydrophobisierung des 

Shu^trchl^ 

Das wassrige LOsungscopolymer wird durcn ^JSJSSS J Z^" ^andelt. 
und e,ner a.p-ethylenisch ungesattigten Dicarbon si Salte ^ Der Em^ ""A****" Monocarbonsaure 
Monomeren, die unter Alkenylaromaten toniugTrlen D.'o2 e T enfhalt Einheiten ™ 

[0004] Aus der US-780743 und der eSSSSIhS SUX * c 'fl ^ aus ^m sind. 

Styrolundn-Butylacrylataufgebaut^ 

dung als Bindemittel fur Arihe zu £SJ5S^S222r P * m ~** n die b * Verwen- 

fuhren sollen. scmcntungen mrt guter Substratbenetzung und hoher Losemittelbestandigkeit 

Sttigte?^ Emulsionspo.ymerisation ethylenisch 

und deren Ester, ethylenisch ungesStfer ^SSS^SS^TS^ Ca ^uren 
Polymerisation wird ein in Wasser oder Alkali h ^ V.nylhalogenide, erhaitlich ist. Wahrend der 

gewicht von e.wa 500 bis «B^^SSS^!XS2^ M™' *" m zahlenmi « le ™ ***** 
beeirrf lussen. Das wasser- oder ataHoi^«^ i ^;^^ e T tote C d * ^'^^'^^^ammensebung zu 
bindungen. a.p-ethylenisch ungesat^^^^S^ 3US ° lefinen ' ^'omatischen Ver- 

saureanhydriden aufgebaut se.n. ^o^uren und deren Estern oder ethylenisch ungesattigten Dicarbon- 

«ic^ Emu,sionspo,y m erisation in Gegenwart ™ 

ren hergestellt werden. Die erhaltenen Pw'ySSS^eS2^*^^^ n UOd na,0rlichen Fetteau - 
nen und sich daher als Bindemittel fur DnSSJTSl^^S J** SchatJ ™ e ^ ^zeich- 
[OOOn In der U<S-dR7r*ns - rv en wasser oasis Oder Holzgrundierungen eignen 

UenwartlnaosU s Get XZ^SSS^p t T a ^ * ^ **-*^m^ h 

Seines wasserlOslichen^^ 

bestet eine geringe Viskositat ein aL Pfc«2£2 ** ensto « B «""«' hergestellt wird. Die erhaltene Dispersion 
Bei hflherenweng'en iS?5tSS « rtSTSEElSS^ * im h ^e**en sti PP^« -d scrSstabi 
dung a.s Bindemitte, z.B fur LeTige S^^SSST* ' *** ^ W3S d " Anwen " 

U LnS? SS^^ Fasern, v,e Hol, Rachs. Jute, Sisa,. 

]J**W * "ekannten «ndJ^S£l^^ ' St die ^ E,e ^ - 

K^SESS^^ 5~- diese entha,- 

srrss^a^^ Benet - 

enthatt: 636 Auf9abe durch eine P°ly™rd,s P ersion gelost. die in einem wassrigen Medium 

45 

b) e.n gelOstes Polymerisat, das in einpolymerisierter ForrTeo KbToTgIZ * ' • ♦ 
» STSS de^rmefr ^"s^ 6 Sa) * "dKTSS: «22l ' Wen,9St6nS a ' P " eth ^ isch 
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auf. So enthalten die dispergierten tSEEXE 5T2 S7^T,!' 0h ' n **■ Sau ™°n°nieren 
Dicarbonsaure. Die Polymerdispasion enthaH ^auRerdem 1 1 7° ^ M ""gesattigten Mono- oder 
100 Gew,% a,p-ethylenisch ^S^^^^^Z^^ ^ Po,vmerisa «- ** 60 bis 

schenderweiseweisldieerfirKJurSTS e.npolymerisierter Form enthait Uberra- 

gehaK von etwa 40 Gew -% SqtTv^?S !^ " 6,06 relat,V 9eri " 9e Viskositat au< - Bei *™™ Feststoff- 
von 10 bis 2000 mPas. in^^™^ rj™ ngSgemaBen Polymerdispersion im Allgemeinen im Bereich 
53019 bei 23«C und einer Stti,^^^^^ "* **" ^onsv^meter gema* DIN 

35 SlbezfeZ?^:^ 
stehendbeschriebenenPoly^ 
mechanischeFesflgkeitsowiee^S^ 

Eigenschaften werden erhalten wenn °zur ^an^nlTX^T^ aufwe, ' 5ea Besonders 
gemaBe therrnisch hartoare Sub f - *. erf indungs- 

Die damrt emaftenen ftrniE,^ deutl.ch schlechteren Benetzung polarer Fasern. 

chende Wasser- und Feu^SLSS^^L^ 6 ™ ^J"*: Und Feuchtkli ™bestandigkeH. Die unzurei- 
PCymerisatteilchen ia(31 sich von ESSST!!^ 8 ^ " % ^altenden 

wesentlich verbessern. multrfunkbonellen Alkohden und Reaktionsbeschleunigern nicht 

GewichtsverhaHnis von gelostem PoiymerStTu Zn l^l^ fr I ,nSbeS0ndere ,m Bereicn von 3:1 bis 1 :3. Das 
[0016] Die dispergierten SS^ETT - " * B "* h VOn 1:10 Ws ™- 

Sie sind durch radikalische EnJZ^ZSZ £S^?Tk^^ Uf « esWi B ter Mon °™re aufgebaut. 
ren. wenigstens einer c^^vJS!^^^^- 1 ' % ' beZ ° 9en "* die °e^nionome- 
ger als 95 Gew,% eLs^e mehrer^ 

Monom e ren(Haupt^onomer,ThaS ^^"'edenen copolymerisierbaren ethylenisch ungesattigten 

Si C^r M =; e sa^ ~i 03-C^onoca^nsa, 

^ sowie a ,,^ ungesa^S^ 
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100191 "asHa'WTKTOTOrisivoreusisweiseai.sge.aliliunie, 

C 12 -, vor ZU gweise C, bis C 8 - und inrtes^Tt^' a.T ^ 6 ^ ltaconsaure - mit ™ Allgemeinen C, bis 

- vinyiaromatischen Verbindungen. wie Styrol. a-Methylstyr*. o-Ch.ors«yrol Oder Vinyitoluole; 

' uSSSe" a n t CrCl8 - MOn0 - "* - Dica ^en. wie Vinylacetat. Vinyiprcpionat. Vin^-bu^t. VinyHaurat 



Butadien; 



SS^Ktt Wi6Z B - »~ B-n. isobuten, Pen- 

einpolymerisiert. wrzugswe.se .st jedoch kein Ethen oder kein lineares 1 -Olefin in das Polymerisat 



Acrylnitril, Methacrylnitril. 



■ trw^r^ 

happen tragen KaTwie ^^^^ beziehungsweise mehrere Aikoxy- 

Ethylhexylvinylether, Vinylcyclohexylether SVh^L!! ^ ^ ^ Pro Py |v,n y ,ether . 'sobutylvinyiether. 2- 
cylvinylether, ^(Diethylamino^n^^ Dodecytvinylether, Octade- 

die entsprechenden Aliy,e»her bezLuSsI ^LnSSen ' M ^^ M ^ *«• 

SCh^Sd^^ WiS Z B - ^cry^d. N ,e r t,Buty1acry, am «. N- 

2*522^^ Metna.iylsui.bns.ure, Styro.su.fona, Viny^ure 

-<™enMi^^^ 

Mischungen davon a.koxylierte Derivate £e Ker von m5 2 bl ^ JJp^ P ^ 6n0Xid ' a**"**" 
oder Mischungen davon alkoxylierten C c IZhnTi ^ Ethylenoxri, Propylene^. Butylenoxid 
WW* Hydroxyprc^^ eWahn,en ^ - ^roxyethy,- 

Vinyiphosphonsaure. Vinyiphosphons^edimemylester und andere phosphorhaitige Monomere. 

ammonium)ethyl (memjacrylat-chiorid s SSh , (N -. N " D ^f , y , - amin0 )-P r 0Pyl(meth)acrylat. 2-(N,N.N-Trimetnyl- 
a-^ULZSSSS^ a-Di.etn^nopropy.^acS- 

Allylester von C r bis Cao-Monocarbonsauren. 

N-^erbindungen, wie N-Vinytformarnid, N-Viny.-N-methy.fo^. N-Vinylpyrrolidon, N-Viny.imidazo., 1- 
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Viny.-^ethy.i.^o.. 1 -Vin.-a-^-i^Cin. N-Vinyicapro.acta.. Vinylcarbazo.. 2-Viny,py r idin. 4-Vinylpyri- 

- Diallyldimethylammoniumchlorid. viny.idenchlorid. Vinylchlorid. Acrolein. Methacrolein. 

thylether. ureaoethyi(rneth)acrylat, Aaylarmdoglykolsaure. Methacrylamidoglykolatme- 

• Silylgruppen enthaltende Monomere wie z.B. Trimethoxysilyl-propylmethacrylat. 

- Glycidylgruppen enthaltende Monomere wie Z . B . Glycidylmethacrylat. 

Glycidyl(meth)acfylat. Acrylamd, Hydroxyethylacrylat, Hydroxyethyl(meth)acrylat und 

SLsP^ durch radika.ische Polygon 

auf die gesamten MonomereinheL de/geiL^ 

Mono- oder Dicarbonsaure. Oder Salze da^^^JtaSSzTT?^ mT ^attigten 
Ammoniumsalze. enthalt. GeeigneteSauremor^rrel^IrSSnH 7 Natf,Um " Cder Kaliumsalz . "ndtedar 
merisatteilchen genannt. Acrylsaure, MeZyT^ 

sind bevorzugt. Neben den Mono- oder DicarbonTau'e n tan d^.* o^'* Fumareaure ^d/oder Crotonsaure 
weise 0 bis 20 Gew -% eines weiteren Mmnml* , 9 ° S,S Po| y mer,sat n °ch 0 bis 40 Gew.-%, vorzugs- 

sind die im *mnn^^£ZZ^ SKZTTT ^ HtaRU 9ee ' 9nete Mon °™ e 

Methylacrylat. Ethylacrylat n-ButylacrS £^1^7 t G f 9ena " n,en H W>nomere. Hiervon sind 
xy.acrylat. Styrol, Lylamid, AayS^nd l^ta^ t-Butyimethacrylat, 2-Ethylhe- 

(Meth)acrylsaure-Ma.ein^ (Methjacryisaure-Copolymerisate, insbesondere 

mittleres Moleku^gewicht von mehr al s 0 f^nSaT^ M *** 9e '° 5,e Poiymerisat ein 

si ■£ x-'issss Se^ *»"— **. « 

fach, z.B. bis zu dreifach, ungesaWsrin tem^e! fur^n IS h A ' kenylreSt einfach 

der Alkylgruppe. Vorzugswefee Sent ^1^1^^^'? "* mindeS,enS 6 Kbh, ««*to m an in 
unabhangig (d.h. unablTgig innerSLlb de'^^ " *— 

heiten) fur H oder C^-Alkyl, insbesondere H ode, Me^S 

liche Reste R' fur H R" stent fur r ah^ZT besonders bevorzugten Aminen der Fbrmel I stehen samt- 

voneinanderfOr JJi^^'^lSSr^ ^ Die ,ndices m - " - o stehen unabhSgTg 
ist. Der index p kann die WerteO oLT^^S^^T^ T T ™ ^ " Und ° VOn 0 verechiede " 
P=1 , (m+n+o) im Bereich von 2 bis 60. 3oTf ' ^ beziehun ^ eis * «™ 

10024] Geeignete Amine der Formel I werden von der Firma ph > ,, 

(z.B. Noramox C1 1 . S2. S1 1 oder 01 1) vertrieben T£%Z^ £ *T Urtar dem Handel ^en NORAMOX 
S12) sind geeignet. Weitere ^gmlZ^^TJ'^^V^^ DINORAMOX (z.B. Dinoramox 
sowie von der Firma BASF (LUTCNSOL F^ eSich ^ dem Hande,sna ™n ETHOMEEN 

E^SSS^ <*- a " n.«9en 

Gew,%, auf. Die Viskositat der erfi«^™Si ™ zu9s " e,se 5 b ' S 55 Gew - % ' bes °"ders bevorzugt 40 bis 55 

Gew,% im Bereich von ^200?^ **" ^offgehait von etwa 40 

simeter gernae DIN 53019 bei 23'C und einer "* *™ m «™°^ 

S«^£2K£2^^ *T ^-n Zusamme, 

L 2J£STS^tS3^ ^ ^ Z ~ -etzungen 9 enthaJten bezogen auf 
- 40 bis 60 Gew.-% dispergierte Polymerteilchen; 
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■ 20 bis 40 Gew.-% gelOstes Polymerisat; 
* 6 bis 10 Gew,-% Amin der Formel r 

Zusammensetzung, eingesetet 9 d3S Qesam <9ew'cW nichtfliichtiger Bestandteile der 

1:1. insbesondere 50:1 bis 2.1 und I^S2S2S3?£ ™' . ^-ellem A.Kobo. im Bereich von 100:1 ois 
[0029] Als multifunktioneHe Alkohole sind z B^ehSae Altehoi'p o." 1 ^I chtfl0chti 9 e **** «■* 
Pentaerythrit. geeignet. Besonders bevorzugt ^^^11^ ' ! ^ G ' yCeria Tri ™thylolpropan Oder 
Ethanolamine. d.h. Verbindungen mit rtwJ^^SS^™ TUfT ™ "^^Wen. insbesondere 
Die Zugabe des Aikanolamins bewirkt £ SSSLffiHSi" ^ M-n "- oder ^«°n- 

peratur beziehungsweise eine Aushartung bTnS^ bei «W*en« HSrtungstem- 

r 



-N Rc 



25 



30 



35 



40 



1 I 

(a) (b ) 



45 



50 



JJJ* R Mr HydroxyalM ste ht und R' for AJkyl steht. errthalten. 
[0033, ^ersbrauchbare^^ 



OH 

OH 



N— (CH 2 ) X — N 



OH 

55 worin x fur 2 bis 1 2, insbesondere 2 oder 6, steht, 
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5 




Pentakis ( hydroxyethyl ) -diethylentriamin 



15 

sowie Umsetzungsprodukte von Polyethyleniminen (vorzugsweise eines Polymerisationsgrades von £ 20) mit einem 
Aquivalent Ethylenoxid pro an Stickstoffatome gebundenes Wasserstoffatom. 

[0034] Im Aligemeinen sind Triethanolamin und ethoxyiierte polymere Alkylenimine, wie N.N.N'.N'-Tetrakisfhydro- 
xyethyl) ethyl endiamin, bevorzugt. 

20 [0035] Die erfindungsgemSBe thermisch hSrtoare Zusammensetzung kann wahlweise einen Reaktionsbeschleuni- 
ger enthalten. Hierzu sind starke Saurea wie z.B. Schwefelsaure, p-Toluolsuffonsaure, SalzsSure, Trichloressigsaure 
und Chlorsulfonsaure, geeignet. Besonders geeignete Reaktionsbeschleuniger sind phosphorhaltige Verbindungen, 
wie hypophosphorige Saure, Phosphorsaure Oder Poiyphosphorsauren beziehungsweise deren Alkali- und Erdalkali- 
salze, oder PolyvinylphosphonsSuren. Weiterhin geeignet sind Tetrafluorborsaure oder Alkalitetrafluoroborate. Auch 

25 Salze von Mn(ll), Ca(ll), Zn(ll), AI(III), Sb(lll) oder Ti(V) konnen als Reaktionsbeschleuniger zugesetzt werden. 

[0036] Die Hersteliung der erftndungsgema3en Polymerdispersion erfolgt vorzugsweise durch wassrige Emulsi- 
onspolymerisation, wobei eine absatzweise, semikontinuierliche oder kontinuierliche Fahrweise moglich ist. Es erwies 
sich als vorteilhaft, das geloste Polymerisat und das Amin der Formel I ganz oder teilweise in wassriger Losung vorzu- 
legen und die Monomere zur Bildung der dispergierten Poly men satteilchen in Form eines Monomerzulaufs oder, weni- 

30 ger bevorzugt, in Form einer Voremulsion zuzudosieren. Die Voremulsion kann beispielsweise durch Teilmengen des 
oberflachenaktiven Amins der Formel I stabilisiert sein. 

[0037] Die Polymerisation wird vorzugsweise in Gegenwart von Radikale bildenden Verbindungen (Initiator en) 
durchgefuhrt. Man bendtigt von diesen Verbindungen vorzugsweise 0,05 bis 10, besonders bevorzugt 0,2 bis 5 Gew- 
%, bezogen auf die bei der Polymerisation eingesetzten Monomeren. 

35 [0038] Geeignete Polymerisationsinitiatoren sind beispielsweise Peroxide, Hydroperoxide, Peroxodisutfate, Percar- 
bonate, Peroxoester, Wasserstoffperoxid und Azoverbindungen. Beispiele fQr Initiatoren, die wasserloslich oder auch 
wasserunldslich sein konnen, sind Wasserstoffperoxid, Dibenzoylperoxid, Dicyclohexylperoxidicarbonat, Dilauroylper- 
oxid, Methylethylketonperoxid, Di-tert-Butylperoxid, Acetyiacetonperoxid, tert-Butylhydroperoxid, Cumolhydroperoxid, 
tert-Butylperneodecanoat, tert.-Amylperpivalat, tert-Butylperpivaiat, tert-Butylperneohexanoat, tert-Butylper-2-ethyl- 

40 hexanoat, tert.-Butyl-perbenzoat, Lithium-, Natrium-, Kalium- und Ammoniumperoxidisulfat, Azodiisobutyronitril, 2,2'- 
Azobis{2-amidinopropan)dihydrochlorid, 2-(Carbamoylazo)isobutyronitril und 4,4 , -Azobis(4-cyanovaJeriansaure). Auch 
die bekannten Redox- Initiatorsysteme wie z.B. h^Oa/Ascorbinsaure oder t-Butylhydroperoxid/Natriumhydroxymethan- 
sulfinat, konnen als Polymerisationsinitiatoren verwendet werden. 

[0039] Die Initiatoren konnen allein oder in Mischung untereinander angewendet werden, z.B. Mischungen aus 
45 Wasserstoffperoxid und Natriumperoxidisulfat. F0r die Polymerisation in wassrigem Medium werden bevorzugt wasser- 
losliche Initiatoren eingesetzl. 

[0040] Urn Polymerisate mit niedrigem mittieren Molekulargewicht herzustellen, ist es oft zweckmaGig, die Copoly- 
merisation in Gegenwart von Reglern durchzufOhren. Hierfur konnen Obliche Regler verwendet werden, wie beispiels- 
weise organische SH-Gruppen enthaltende Verbindungen, wie 2-Mercaptoethanol, 2-Mercaptopropanol, 

so Mercaptoessigsaure, tert.-Butylmercaptan, n-Octylmercaptan, n-Dodecyimercaptan und tert.-Dodecylmercaptan, 
Hydroxylammoniumsalze wie Hydroxylammoniumsurfat Ameisensaure, Natriumbisuffit Oder Isopropanol. Die Polyme- 
risationsregler werden im aligemeinen in Mengen von 0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Monomere, eingesetzt. 
[0041] Urn hdhermolekulare Copolymerisate herzustellen, ist es oft zweckmaOig, bei der Polymerisation in Gegen- 
wart von Vernetzern zu arbeiten. Solche Vernetzer sind Verbindungen mit zwei oder mehreren ethylenisch ungesattig- 

55 ten Gruppen, wie beispielsweise Diacrylate oder Dimethacrylate von mindestens zweiwertigen gesattigten Alkoholen, 
wie z.B. Ethylenglykofdiacryiat, Ethylenglykoldimethacrylat, 1 ,2-Propylenglykoldiacrytat, 1,2-PropylenglykoWimethacry- 
lat, Butandiol-t,4-diacrylat, Butandiol-1 ,4-dimethacrylat, HexandioWiacrylat, Hexandioldimethacrylat, Neopentylglykol- 
diacrylat, Neopentylglykoldimethacrylat, 3-Methylpentandioldiacrylat und 3-Methyipentandioldimethacrylat Auch die 
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20 



25 



EthylenoxkJ- und PropyleLd-Einh^ K P ! W,enoxid werden. die die 

pylenoxids sind for *h«*, d^efnS^^ 
™ ykol d iac ^ 

charose, Pentaallylsaccharose PenL\Ms^ mSS I' A ^ rw * ac, > w - Pentaerithrittriallylether, Triallylsac 
lenharnstoff, D^Wk^S!?^^ DK.inylethylenharnstoff, Divinylpropy- 

**«yM^^ Ufld Bis- Oder 

f™ew % ^ 

Sauc^E^^^ 

Ethanol. n-Propanol, Isopropanol ^SSSrliSSSSS' 7 6 beis P iel ^ise Methanol. 

[0045] Zusatzlich zu d^Sta^^^^ ZU e ' nem Ante " VOn 30 Vo, - % enttla « e " 

dispergierten MymBriaaflJ^ das der Formel ' Wnn« die 

stabilisiert werden Im Allgemeine ,i di Tlnl^h ? t ! Hllf5S,0,,e ' W ' e Emu| 9 at °™ Oder Schutekolloide, 
Ais Emulgatoren ^n a™!,^ Hilfsstoffe jedoch nicht bevorzugt 

cinate, Fettalkoholsulfate, Alkylphenolsulfate 3 ^ sulfomerte Fettsauren, SuKosuc- 

thoxylate, PrimaralkoholethoxSe F^™^?^^!!?* 91 mchtionische ^ulgatoren, wie Alkylphenole- 
Blockcopolymere und AB^SS^^SESSS!i, ^ZTT?^ Eth ^°^^noxid- 
oxylate, Alkylbetaine, M^lLJeZs^Z i^f 6 l™??™' W ' e Amhoalk- 
rivate, Starkederivate und Polyvinylalkohol SU ' fobeta,n6 ' n Betracht T *P ,sche Schutzkolloide sind z.B. Cellulosede- 

*o S^2£2ffi^ Zusam me n Set2U n gen v^rden ins- 

oder Formkorpern. aus teilchen ^ ™ ^ ^^bilden 

zwei- Oder drShnen^^an^^S^^f£Sy"' W ' 6 Fa8 ^' Schnitzeln verwendet. Die 

einererfindungsgemaaen Po.yn^sp^ ^ faserffl ™9 e Substrat mit 

LXhe Fa * « "b^^^^^^ ROhSt0f,en «* Um Oder 

J-J Kok^se, Kena, BanS^^^ 

S 2* ^""""IJ* habsn bwxzugt *e Dion, ™„ o,2 bis 1 .4 tfcm 3 b« 23-c 

bei der Herstellung von FormkOrpern aus HolzfesS ote HtS^ f k t« n vor2u 9 sweise Onsbesondere 
durch Usrtstajnj ran lerMH.m Hob wto7n hS»S^?^ ?T* ?"*' 9e ' 976 ' «. & Hie 
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dispersion oder andere Hydrophobierungsmittel zusetzt, bzw. dies Hydrophobierungsmittel vorab Oder nachtraglich 
den Fasern, Schnit2eln oder Span en zusetzt 

[0054] Die Herstellung von Spanplatten ist allgemein bekannt und wird beispielsweise in H.J. Deppe, K. Ernst 
Taschenbuch der Spanplattentechnik, 2. Auflage, Verlag Leinfelden 1982, beschrieben. 

5 [0055J Es warden bevorzugt Spane eingesetzt deren mittfere SpangrGBe zwischen 0,1 und 4 mm, insbesondere 
0,2 und 2 mm liegt, und die weniger als 6 Gew.-% Wasser enthalten. Es konnen jedoch auch deutlich grobteiligere 
Spane und solche mit hOherem Feuchtigkeitsgehalt eingesetzt werden. Das Bindemittel wird moglichst gleichmaflig auf 
die Holzspane aufgetragen, wobei das GewichtsVerhattnis Bindemittel fest:Holzspane vorzugsweise 0,02:1 bis 0,3:1 
betragt. Eine gleichmaBige Verteilung la(3t sich beispielsweise erreichen, indem man das Bindemittel in feinverteitter 

10 Form auf die Spane auf sprOht. 

[0056] Die beleimten Holzspane werden anschlieBend zu einer Schicht mit moglichst gleichma!3iger Oberflache 
ausgestreut, wobei sich die Dicke der Schicht nach der gewunschten Dicke der fertigen Spanplatte richtet. Die Streu- 
schicht wird bei einer Temperatur von z.B. 100 bis 250°C, bevorzugt von 120 bis 225°C durch Anwendung von Drucken 
von ublicherweise 10 bis 750 bar zu einer Platte verpreBt Die bendtigten PreBzeiten konnen in einem weiten Bereich 

is variieren und liegen im altgemeinen zwischen 15 Sekunden bis 30 Minuten. 

[0057] Die zur Herstellung von mitteldichten Holzfaserplatten (MDF) aus den Bindemitteln bendtigten Holzfasern 
geeigneter Qualitat kOnnen aus rindenfreien Holzschnitzeln durch Zermahlung in Spezialmuhlen oder sogenannten 
Refinern bei Temperaturen von ca. 180°C hergestellt werden. 

[0058] Zur Beleimung werden die Holzfasern im adgemeinen mit einem luftstrom aufgewtrbelt und das Bindemittel 
20 in den so erzeugten Fasernstrom eingedust ("Blow-Line" Verfahren). Das Verhaltnis Holztasern zu Bindemittel bezogen 
auf den Trockengehalt bzw. Feststoffgehalt betragt ublicherweise 40:1 bis 2:1, bevorzugt 20:1 bis 4:1. Die beleimten 
Fasern werden in dem Fasernstrom bei Temperaturen von z.B. 130 bis 180°C getrocknet, zu einem Faservlies ausge- 
streut und bei Drucken von 10 bis 50 bar zu Platten oder Formkdrpern verpreGt. 

[0059] Die beleimten Holzfasern konnen auch, wie z.B. in der DE-OS 241 7243 beschrieben, zu einer transporta- 
25 bien Fasermatte verarbeitet werden. Dieses Halbzeug kann dann in einem zweiten, zeitlich und raumlich getrennten 
Schritt zu Platten oder Formteilen, wie z.B. Turinnenverkleidungen von Kraftfahrzeugen weiterverarbeitet werden. 
[0060] Auch andere Naturfaserstoffe wie Sisal, Jute, Hanf, Flachs, Kokosfasern, Bananenfasern und andere Natur- 
fasern kOnnen mit den Bindemitteln zu Platten und Formteile verarbeitet werden. Die Naturfaserstoffe kflnnen auch in 
Mischungen mit Kunststoffasem, z.B. Polypropylen, Polyethylen, Polyester, Polyamide oder Polyacrylnitrit verwendet 
30 werden. Diese Kunststoffasem konnen dabei auch als Cobindemittel neben dem erfindungsgemaBen Bindemittel fun- 
gieren. Der Anteil der Kunststoffasem betragt dabei bevorzugt weniger als 50 Gew.-%, insbesondere weniger als 30 
Gew.-% und ganz besonders bevorzugt weniger als 10 Gew.-%, bezogen auf alle Spane, Schnitzel oder Fasern. Die 
Verarbeitung der Fasern kann nach dem bei den Holzfaserplatten praktizierten Verf ahren erfolgen. Es kOnnen aber 
auch vorgeformte Naturfasermatten mit den erfindungsgemaGen Bindemitteln impragniert werden, gegebenenfalls 
35 unter Zusatz eines Benetzungshilfsmtttels. Die impragnierten Matten werden dann im bindemittelfeuchten oder vorge- 
trockneten Zustand z.B. bei Temperaturen zwischen 100 und 250°C und DrOcken zwischen 10 und 100 bar zu Platten 
oder Formteilen verpreGt. 

[0061] Bevorzugt haben die mit den erfindungsgemaBen Bindemitteln impragnierten Substrate beim Verpressen 
einen Restfeuchtegehalt von 3-20 Gew.-%, bezogen auf das zu bindende Substrat. 
40 [0062] Die erfindungsgemaB erhaltenen FormkOrper haben eine geringe Wasseraufnahme, eine niedrige Dicken- 
quellung nach Wasserlagerung, eine gute Festigkeit und sind formaldehydfrei. 

[0063] AuBerdem kann man die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen als Bindemittel fur Beschichtungs- und 
Impragniermassen fur Platten aus organischen und/oder anorganischen Fasern, nicht fasrigen mineralischen Fullstof- 
fen sowie Starke und/oder wassrigen Polymerisatdispersionen verwenden. Die Beschichtungs- und Impragniermassen 
45 verleihen den Platten einen hohen Biegemodul. Die Herstellung derartiger Platten ist bekannt. 

[0064] Derartige Platten werden OWicherweise als Schalldammplatten eingesetzt. Die Dicke der Platten liegt ubli- 
cherweise im Bereich von etwa 5 bis 30 mm, bevorzugt im Bereich von 10 bis 25 mm. Die Kanteniange der quadrati- 
schen oder rechteckigen Platten liegt ublicherweise im Bereich von 200 bis 2000 mm. 

[0065] Ferner konnen die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen in der Beschichtungs- und Impragnierungs- 
so technologie Obliche Hirfsstoffe enthalten. Beispiele hierfOr sind feinteilige inerte Fullstoffe, wie Aiuminiumsilikate, Quarz, 
gefailte oder pyrogene Kieselsaure, Leicht- und Schwerspat, Talkum, Dolomit oder Calciumcarbonat; farbgebende Pig- 
mente, wieTitanweiG, ZinkweiB, Eisenoxidschwarz etc., Schauminhibitoren, wie modifizierte Dimethylpolysiloxane, und 
Haftvermittler sowie Konservierungsmittel. 

[0066] Die Komponenten der erfindungsgemaBen Zusammensetzung sind in der Beschichtungsmasse im allge- 
55 meinen in einer Menge von 1 bis 65 Gew.-% enthalten. Der Anteil der inerten Fullstoffe liegt im allgemeinen bei 0 bis 
85 Gew.-%, der Wasseranteil betragt mindestens 10 Gew.-%. 

[0067] Die Anwendung der Zusammensetzungen erfolgt in Oblicher Weise durch Auftragen auf ein Substrat, bei- 
spielsweise durch Spruhen, Rollen, GieBen oder Impragnieren. Die aufgetragenen Mengen, bezogen auf den Trocken- 
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gehalt der Zusammenselzung. betragen im Allgemeinen 2 bis 100 g/m 2 

sr% w^ a « ^ "" iu9s " es6 in Fom * er -—"o *>•<*- 

beSchtet endUng DaChbahne " W6rden die 9ebundenen "-*■•" »« a..gemeinen mit BitLn 

Temperaturen > 1o£TI£!£L £ 3S ?v2SS ^ mmensebu "9 «" bei 

[0084] D ,e erfindungsgemaeen Polymerdispersionen und thermisch hartbaren Zusammenselzungen sind welter- 
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zu DIN 53726 gemessen. (9 wurden ,n 1%,ger wassriger LOsung in Analogie 

Beispiel 1 : 



15 



20 



mittlerer EthoxyNerungsgrad = 12) vorgeleg,. Bei einer In^ at von Sw^^S^£^S^ ,n ■ 

emes Zu auf 1 und 10 Gew -% der no<amtm a n« fl , . /I ° wuraen i> uew.-% der Gesamtmenge 

^anpo.ymerisierf Die ^nsmischung v*rd 10 min bei 



25 



30 



35 Beispiel 2: 



Zulauf 1 : 


680 g Styrol 




80 g Methacrylsaure 




40 g 2-Hydroxyethylacrylat 


Zulauf 2: 


150 g vollerrtsaiztes Wasser 




8 g Natriuzmperoxodisulfet 



45 



[0088] In einem 4 l-GlasgefaB mit Ankerruhrer (1 20 Upm) wurden 472 a Wasspr o^n n *in~ «n n a, ■ 

eines Zulauf 1 und 10 Gew -% der Ge2^^! ?T V ° n 90 C WUrden 5 Gew " % der Gesamtmenge 
^Canpo.y.ensiea^hLe^^ *° ™ bei 



50 


Zulauf 1 : 


680 g Styrol 






80 g Methacrylsaure 






40 g 2-Hydroxyethylacrylat 


55 


Zulauf 2: 


150 g vollentsalztes Wasser 




8 g Natriumperoxodisulfat 
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w 



Beispiel 3: 



[0089] lneinem4l-Glas9afaBmitAnkerrOhrer(120Upm)wurden200gWasser. 1071 g einer 45 Gew -%fa nwfln 
"C^T * ^ (ZusammensLung AS MS i£?£ "pSwert T T 



75 



20 



25 



Zulauf 1: 


161 g vollerrtsalztes Wasser 




680 g Styrol 




80 g Methacrylsaure 




40 g 2-Hydroxyethylacryfat 




40 g Lutensol FA 12 (40 %ige waBrige Lfisung) 


Zulauf 2: 


150 g vollentsalztes Wasser 




8 g Natriumperoxodisulfat 



30 



Beispiet 4: 

IS ^ ln 6 - nem A 4 '■° laS9efaB mit A nk*ruhrer (120 Upm) wurden 851 g Wasser, 786 g einer 45 Gew -%i Q en waB 



45 



Zulauf 1: 


510 g Methylmethacrylat 




60 g Methacrylsaure 




30 g GlyckJylmethacrylat 


Zulauf 2: 


100 g vollentsalztes Wasser 




6 g Natriumperoxodisulfat 



so Beispiel 5: 

Ginem . 4 l "? as9e,aB AnkerrOhrer (120 Upm) wurden 307 g Wasser. 786 g einer 45 Gew -%ioen waB- 
kS^SVT* .^ r ^ re - Ma,ein ^e-Copo.ymerisats (Zusammensetzung AS:MS ?0:30 Gew ^ w ert f " 
K-Wert 17), 225 g einer 40 Gew.-%igen waBrigen Losung von Lutensol FA 12 fFa ba<5f cm^Zi^T Z' . 
mittierer Ethoxylierungsgrad = ,2) vorgelegt. L einer .nS^Zrvc. W^tS^'SSSS 

h a " P ° ly 7 r,aert - Ans^> .eBend wurden bei 90'C innemalb von 3 h die Restmenge von Zulauf 1 und innerhalb von 
3,5 h d,e Restmenge von Zuiauf 2 raumlich getrennt kontinuieriich zugetuhrt. Das Z hergestelHe Polymerized 



55 
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47,4 % nichtfliichtige Anteile und hat einen pH-Wert von 1 9 Die Viskosiwt d«r «rh a jtor«« p , 

1 200 mPas. visKositat der erhaltenen Polymer-Dispersion betrflgt 



75 



20 



25 



Zulauf 1: 


450 g 2-Ethylhexylacrylat 




60 g Styrol 




60 g MethacrylsSure 




30 g 2-Hydroxyethylacrylat 


Zulauf 2: 


94 g vollentsalztes Wasser 




6 g Natriumperoxodisulfat 



Beispiel 6: 

[0092] in einem 4 l-GlasgefflB mit AnkerrOhrer (120 Upm) wuiden 820 a Wasser 779 n A *r* ~ - 

90-0 WW* J iS^Z^^S^S? *"", ?» Real * nSm ' S *" n9 "*"»"*■ M 



30 


Zulauf 1: 


255 g Styrol 






225 g Methylmethacrylat 






60 g Methacrylsdure 


35 




30 g 2-Hydroxyethylacryiat 


Zulauf 2: 


94 g vollentsalztes Wasser 






6 g Natriumperoxodisulfat 



40 



Beispiel 7: 



50 



Zulauf 1: 


265 g Styrol 




265 g Methylmethacrylat 




70 g Methacrylsaureanhydrid 
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(fortgesetzt) 


Zulauf 2: 


60 g vollentsalztes Wasser 




5 g Natriumperoxodisulfat 



Vergleichsbeispiel V-1 : 



[0094] In einem 4 l-GlasgefaB mit Ankerruhrer (220 Upm) wurden 361 a Wa« ft r m?ft « dn.r a* r> ~ • 

^^^ssrrr f*^ 2 h raumlich 9e,renm ^^^sss Cisxs 



20 



25 



Zulauf 1 : 


680 g Styrol 




80 g Methylmethacrylat 




40 g 2-Hydroxyethylacryfat 


Zulauf 2: 


150 g vollentsalztes Wasser 




8 g Natriumperoxodisulfat 



30 



35 



Vergleichsbeispiel V-2: 



40 



45 



50 




532 g vollentsalztes Wasser " " ! 

31 g Dowfax 2A1 (Fa. Dow, 45 gew,%ige Losung eines zweifach kernsulfonierten Alkylbiphenylethers) 
1190 g Styrol 

140 g Methacrylsaure 

70 g 2-Hydroxyethylacrylat 

200 g vollentsalztes Wasser 

8 g Natriumperoxodisulfat 



55 



Vergleichsbeispiel V-3: 

SL F JUmZil h*??'*'L V ' 2 te8a "'« ene Pl*™i*P«ion *d unte. Ham, mil60Gew-% (too™ 
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mPas. 

[0097] Die obigen Beispiele zeigen, dass durch Emulsionspolymerisation in Gegenwart des gelOsten Polymerisats 
und des Amins der Form I I stabile, niederviskose Polymerdispersionen erhalten werden. Die erfindungsgemaBen 
Polymerdispersionen enthalten einen hohen Anteil an Carboxyl-Gruppen, der von den in den dispergierten Polymeri- 
5 satteilchen enthaltenen Sauremonomere und durch die substantial en Mengen an saurereichem gelOstem Polymerisat 
im Serum gebildet wird. 

Prufung der Beispiele als Bindemittel fur Naturfasermatten 

w [0098] Zur Prufung als Bindemittel werden ausgewahlten Beispielen und Vergleichsbeispielen jeweils 6 Gew.-% 
Triethanolamin und 2 Gew.-% Hypophosphorige SSure (bezogen auf nichtfluchtige Anteile der Polymerdispersion) 
zugesetzt und anschlieBend durch Zugabe von vollentsalztem Wasser auf einen FeststoffgehaJt von 20% verdunnt. Die 
so erhaltenen Zusammensetzungen wurden als Bindemittel zur Bindung von Jute-Sisalmatten eingesetzt. 
[0099] Die Fasermatten aus einem 1:1 Gemisch von Jute- und Sisalfasern (mittleres Fiachengewicht 1200 g/m 2 , 

is Restfeuchtegehalt 7%, Hersteller Fa. Braunschweiger Jute- und Flachs Industriebetriebe GmbH) werden mittels einer 
Foulard-Walze mit einer 20%igen Bindemittelflotte impragniert, so dass, bezogen auf das trockene Fasergewicht, 30 
Gew.-% nichtfluchtige Bindemittelanteile aufgebracht werden. 

[0100] Die impragnierten Fasermatten (35x30 cm) werden in einem Umlufttrockenschrank bei 50°C auf einen Rest- 
feuchtegehalt von 10 %, bezogen auf trockene Fasern, getrocknet und anschlieBend mit einer hydraulischen Presse bei 

20 einer PreBtemperatur von 200°C und einem PreBdruck von 1 ,5 N/mm 2 60 Sekunden verpreBt. 

[01 01 ] Die Dickenguellung (DQ) wird bestimmt als relative Zunahme der Dicke von 2x2 cm groBen Stucken der ver- 
preBten Fasermatten nach 2 Stunden beziehungsweise 24 Stunden Lagerung in Wasser bei 23°C. Zur Beurteilung der 
Klimabestandigkeit werden 3x10 cm groBe Stucke der verpreBten Fasermatten in einem Klimaschrank bei 80°C und 
90% relative Luftfeuchte 1 beziehungsweise 7 Tage gelagert Die Festigkeit (F) beziehungsweise die Abnahme der 

25 Festigkeit der PrufkOrper wird dann relativ zueinander mit Noten bewertet (Note 1 = sehr hone Festigkeit bis Note 5 = 
sehr geringe Festigkeit). Desweiteren wird die Durchbiegung (DB) von 3 cm breiten Stucken der Fasermatten unter- 
sucht. die 1 beziehungsweise 7 Tage unter den oben aufgefuhrten FeuchtkJimabedingungen gelagert worden sind. Die 
Stutzweite der ProbekOrper im Klimaschrank betragt 23 cm. 

[0102] Fur die ausgewahlten Beispiele und Vergleichsbeispiele wurden die in Tabelle 1 dargestellten Werte erhal- 
30 ten: 

[01 03] Die in Tabelle 1 aufgefuhrten Ergebnisse verdeutlichen, dass die erf indungsgemaBen Zusammensetzungen 
(Beispiele 2, 3, 6 und 7) zu Fasermatten mit hoher mechanischer Festigkeit und Wasserresistenz auch nach langerer 
Lagerung der Platten im Feuchtklima fuhren. Analoge Zusammensetzungen, die im Latex-Polymerisat Methylme- 
thacrylat anstelle von Methacrylsaure (Vergleichsbeispiel 1) enthalten, fuhren zu Fasermatten mit vergleichbarer 

35 Festigkeit und Dickenquellung, aber mit deutlich hflherer Durchbiegung. Die anionische stabilisierte Styrolacrylat- 
Dispersion (Vergleichsbeispiel V-2) fuhrt zu signrfikant schlechteren Probekflrpern, sowohl bezuglich der Dickenquel- 
lung, als auch bezuglich der Festigkeit und der Durchbiegung. Die nachtrdgliche Abmischung dieser Dispersion mit 
einem lOslichen Saurepolymerisat, wie es auch zur Herstellung der erf indungsgemaBen Polymerdispersionen verwen- 
det werden kann, fuhrt ebenfalls zu Faserplatten mit deutlich schlechteren mechanischen Kennwerten, wie das Ver- 

40 gleichsbeispiel V-3 verdeutlicht. Daruberhinaus werden durch die nachtragliche Zugabe der PolysSure zur 
Polymerdispersion sehr hochviskose Zusammensetzungen erhalten. 



Tabelle 1 



Kennwerte der thermisch geharteten Jute-Sisal-Fasermatten 


Probe 


2 


3 


6 


7 


V-1 


V-2 


V-3 


Platten-Dicke [mm] 


2,00 


1.97 


1,96 


1,97 


1,94 


1.95 


1,98 


Dichte [g/cm 3 ] 


0,73 


0,75 


0,74 


0,74 


0,79 


0,74 


0,75 


DQ 2 h [%] 


19 


20 


14 


13 


18 


36 


27 


DQ 24 h [%] 


21 


22 


19 


18 


20 


61 


36 


F 24 h [Note 1-5] 


1 


1 


1 


1 


1 


2 


2 


F7d [Note 1-5] 


1 


1 


1 


1 


1 


4 


3 


DB 24 h [mm] 


7 


3 


5 


5 


14 


25 


23 
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Tabelle 1 (fortgesetzt) 



Kennwerte d r thermisch geharteten Jute-Sisal- Fasermatten 


Probe 


2 


3 


6 


7 


V-1 


V-2 


V-3 


DB 7d [mm] 


16 


8 


10 


12 


25 


>50 


26 



Bestimmung des Gelgehaltes der erfindungsgemaBen Zusammensetzungen 

[0104] Zur Bestimmung der Wasserbestandigkeit kann der Gelgehatt der thermisch geharteten erfindungs- 
gemaBen Zusammensetzungen, d.h. der in Wasser unlosliche Anteil, herangezogen werden. Dazu werden ausge- 
wahtte Beispiele und Vergleichsbeispiele zu etwa 5 mm dicken Filmen ausgegossen, die mehrere Tage bei 50°C im 
Umlufttrockenschrank bis zur Gewichtskonstanz getrocknet werden. AnschlieBend werden die Filme 15 Minuten iang 
bei 150°C gehartet. Das so erhaltene Material wird 24 Stunden Iang bei 60°C in Wasser gelagert und kurz nach der 
Wasserlagerung kann der Gelgehalt als Quotient des geharteten Filmgewichtes vor und nach der Wasserlagerung 

bestimmt werden. , . 

[0105] Die auf diese Weise bestimmten Gelanteile ausgewahlter Beispiele und Vergleichsbeispiele smd in Tabelle 
2 aufgefuhrt. Es wurden jeweils die reinen Polymerdispersionen sowie deren Mischungen mitjeweils 6 Gew.-% Trietha- 
nolamin und 2 Gew.-% Hypophosphorige Saure (bezogen auf nicht fluchtige Anteile der Polymerdispersionen) unter- 
sucht. 



Tabelle 2 



Gelgehalte der erfindungsgemaBen Polymerdispersionen und Mischun- 
gen 


Probe 


Gelgehalt [%] (Disper- 
sion) 


Gelgehalt [%] 
(Mischung) 


Beispiel 2 


87 


93 


Beispiel 7 


84 


98 


Vergleichsbeispiel 


1 82 


84 


Vergleichsbeispiel 


284 


72 


Vergleichsbeispiel 


364 


77 



[01 06] Die erhaltenen Ergebnisse machen deutlich, dass die erfindungsgemaBen nach thermischer Hartung einen 
hohen Gelgehalt aufweisen, der sich durch Zusatz eines multifunktionellen Alkohds und eines Reaktionsbeschleuni- 
gers waiter steigern laBt. Das Vergleichsbeispiel V-1. (ohne Methacryl saure im Latex- Polymerisat) zeigt einen etwas 
geringeren Gelgehalt, eine Steigerung des Wertes durch Zusatz von Triethanolamin und Hypophosphoriger Saure ist 
bei dieser Probe nicht rndglich. Die Styrolacrylat-Dispersion (Vergleichsbeispiel V-2) zeigt ebenfalls einen Gelgehalt 
von uber 80% bei Zugabe von Triethanolamin und Reaktionsbeschleuniger tritt jedoch eine Verringerung des Gelge- 
haltes auf. Die Abmischung der Styrolacrylat-Dispersion mit der Polysaure (Vergleichsbeispiel V-3) zeigt ohne und mit 
Zusatz von Triethanolamin und Reaktionsbeschleuniger vergleichsweise geringe Gelgehalte. 

Bestimmung der Pendelharte der erfindungsgemaBen Zusammensetzungen 

[0107] Eine Besonderheit der erfindungsgemaBen Zusammensetzungen ist der Harteanstieg deren Filme nach 
thermischer Hartung. Zur Verdeutlichung dieses Phanomens werden von ausgewahlten Beispielen und Vergleichsbei- 
spielen beziehungsweise deren Mischungen mit jeweils 6 Gew.-% Triethanolamin und 2 Gew.-% Hypophosphorige 
Saure (bezogen auf nichtflOchtige Anteile der Polymerdispersionen) Filme von etwa 100 |im Dicke auf Glastrager durch 
mehrtagiges Trocknen bei 23°C hergestellt. Die Pendelharte dieser Filme wird nach 10-minutiger Temperung bei 160°C 
bestimmt Dazu wird ein PendelhartemeBgerat der Fa. Byk Mallinckrodt GmbH verwendet. 

[0108] Die erhaltenen Ergebnisse, aufgefuhrt in Tabelle 3, machen deutlich, dass sich die Filmharte der erfindungs- 
gemaBen Polymerdispersionen durch 10 minutiges Tempern bei 160°C deutlich erhohen laBt. Dies gilt auch fOr die 
Probe 5 t die aufgrund ihrer geringen GlasGbergangstemperatur v rgleichsweise geringe Pendelwerte aufweist. Durch 
den Zusatz von Tri thanolamin und Hypophosphoriger Saure wird zwar vor der thermischen Hartung eine genngfugige 
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Abnahme der Pendelharte, d.h. eine Erweichung der Filme, beobachtet Nach Temperung weisen di se Proben jedoch 
hdhere MeGwerte als die reinen Dispersionen auf. 



Tabelie 3 



Pendelharte der erfindungsgemaGen Polymerdispersionen und Mischungen 




Pendelharte [s] (Dispersion) 


Pendelharte [s] (Mischung) 


Probe 


vor Temperung 


nach Temperung 


vor Temperung 


nach Temperung 


Beispiel 1 


132 


216 


120 


239 


Beispiel 2 


129 


220 


120 


240 


Beispiel 5 


32 


131 


30 


184 



Patentanspruche 



1 . Polymerdispersion, enthaltend in einem wassrigen Medium 



a) dispergierte Teilchen eines Polymerisats aus Einheiten ethylenisch ungesattigter Monomere, wovon mehr 
als 5 und bis zu 20 Gew.-% a.p-ethylenisch ungesattigte Mono- Oder Dicarbonsauren darstellen; 

b) ein geldstes Polymerisat, das in einpolymerisierter Form 60 bis 100 Gew.-% wenigstens einer a.p-ethyle- 
nisch ungesattigten Mono- Oder Dicarbonsaure oder Salze davon enthah; und 

c) ein Amin der Formel I 

(CR' 2 — CR'2 Oj— H 

R-(-N R"— ) H " 

P ^ (CR'2— CR'2 0*-H (I) 

n 

(CR' 2 CR' 2 CH— H 



worin 



R fur einen Alkyl- oder Alkylenrest mit mindestens 6 Kohlenstoffatomen oder einen Alkylphenyl- 

rest mit mindestens 6 Kohlenstoffatomen in der Alkylgruppe steht; 
R' jeweils unabhangig fOr H oder C-^-Alkyl steht; 

R" fur 0^4-Alkylen steht; 

m, n und o unabhangig voneinander fur eine Zahl > 0 stehen, mit der MaBgabe, dass mindestens ein Wert 

von m, n und o von 0 verschieden ist, 
p fur 0 oder 1 steht, 

wobei das Gewichtsverhaitnis auf Feststoffbasis der dispergierten Teilchen zu gelOstem Polymerisat im Bereich 
von 7:1 bis 1 :7 und das Gewichtsverhaitnis von gelOsten Polymerisat zu Amin im Bereich von 20:1 bis 2:1 liegt; 
wobei die Polymerdispersion erhaitlich ist durch Emulsionspolymerisation der ethylenisch ungesattigten Mono- 
mere in Gegenwart des gelOsten Polymerisats und des Amins der Formel I. 

2. Polymerdispersion nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das Gewichtsverhaitnis der dispergierten Teil- 
chen zu gelOstem Polymerisat im Bereich von 5:1 bis 1 :5 liegt. 

3. Polymerdispersion nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die a,p-ethylenisch ungesattigte Mono- oder 
Dicarbonsaure unter Acrylsaure, Methacrylsaure, Itakonsaure, Maleinsaure, Fumarsaure und/oder Crotonsaure 
ausgewahlt ist. 

4. Polymerdispersion nach einem der vorhergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, dass die dispergierten 
Teilchen aus einem Copolymerisat von (Meth)acrylsaure mit einem oder mehreren unter CrC^-AlkyKmethJacry- 
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laten; C r C 12 -Hydroxyalkyl(meth)aaylaten, Styrol, Butadien und Vinylacetat ausgewahlten Monomeren bestehen. 

5. Polymerdispersion nach einem der vorhergehend n AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem 
gelOsten Polymerisat urn ein (Meth)acrylsaure-Copolymerisat mit einem massenmittleren Molekulargewicht von 
wenigerals 100 kg/mol handelt. 

6. Thermisch hartbare Zusammensetzung, enthattend eine Polymerdispersion nach einem der vorhergehend en 
AnsprOche, einen multifunktionellen Alkohol und wahlweise einen Reaktionsbeschleuniger. 

7. Thermisch hartbare Zusammensetzung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem pdy- 
funktionellen Alkohol urn einen Aminoalkohol handelt. 

8. Thermisch hartbare Zusammensetzung nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet. dass es sich bei dem 
Reaktionsbeschleuniger um eine phosphorhartige Verbindung handelt. 

9. Thermisch hartbare Zusammensetzung nach Anspruch 6, 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, dass der muttifunk- 
tionelle Alkohol in solcher Menge relativ zur Polymerdispersion vorliegt, dass das Gewichtsverhaitnis von gelOstem 
Polymerisat zu multifunktionellem Alkohol im Bereich von 100:1 bis 1:1 liegt. 

10. Thermisch hartbare Zusammensetzung nach einem der AnsprOche 6 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass sie 0,1 
bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht nichtfluchtiger Bestandteile der Zusammensetzung, Reaktionsbe- 
schleuniger enthait. 

11. Zwei- oder dreidimensionales Gebilde, dadurch erhaitlich, dass man ein teilchen- oder faserfOrmiges Substrat mit 
einer Polymerdispersion nach einem der Anspruche 1 bis 5 oder einer thermisch hartbaren Zusammensetzung 
nach einem der Anspruche 6 bis 10 impragniert und das impragnierte Substrat aushartet. 

12. Verwendung einer Polymerdispersion nach einem der Anspruche 1 bis 5 oder einer thermisch hartbaren 
Zusammensetzung nach einem der Anspruche 6 bis 10 als Bindemittel fur Formkflrper, Beschichtungen, HeiBsie- 
gellacke oder Kaschierklebstoffe. 
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